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RESUMEN

Los electroceramicos base BaTiOs policristalinos dopados con europio fueron sintetizados
mediante el método de reaccidén en estado solido. La molienda de BaCOs, TiO2 y Eu203 se
realizdé en un mortero de agata con acetona como medio de control y composiciones de x=
0.001, 0.007, 0.05, 0.15, 0.20 y 0.35 % en peso de Eu®*. Los polvos precursores con tamafio
de particula de 50.22 pym para TiOz2, 11.29 ym para BaCOs y 7.083 ym para Eu203 fueron
mezclados y calcinados a 800 °C vy sinterizados a 1100 y 1200 °C por 5 hrs. Los resultados
obtenidos mediante DRX revelaron la fase BaTiOs tetragonal predominante para bajas
composiciones, y la fase secundaria ortorrombica Eu2TiOs (oxido de titanio y europio) fue
determinada para mezclas con a altas concentraciones de Eu®*. El estudio de Euz2TiOs es de
particular interés debido a sus propiedades de fotoluminiscencia.
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1. INTRODUCCION

Los dxidos de titanio lantanidos que cristalizan en una estructura tipo pirocléro con formula
general Re2Ti2Os (Re= Tierras Raras) han sido ampliamente investigados en los ultimos afnos
por sus interesantes propiedades fisica y quimicas [1,2]. Los lantanidos o sus componentes
de oxido que tienen secciones transversales de absorcidon de neutrones relativamente
grandes, compuestos de Europio, Disprosio y Gadolinio, incluyendo Eu2Ti2O7 y EuzTiOs, se
han considerado posibles candidatos para el uso en reactores nucleares [3-5].

La introduccion de iones lantanidos como centros de luminiscencia en variedad de redes
ofrece mejoras en los materiales luminiscentes, sin embargo, los cristales de pirocloro
ideales como Eu2Ti2O7 no prometen una emision de luz intensa. Esto se debe a que los iones
de Eu®*" normalmente estan situados para el sitio centrosimétrico en la red cubica del
pirocloro [6].

Muchos tipos de estructuras se han asociados con composiciones de tipo A2B2X7 (o
A2B2XeZ). El pirocloro es uno de los que ha recibido una considerable atencion desde el
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descubrimiento por Cook y Jaffe en 1953 [7], que el pirocloro Cd2Nb207 exhibié las
propiedades de ferroelectricidad [8].

La estructura tipo pirocloro primero fue determinado por Gaertner [9], en 1930 que pertenece
al grupo espacial Fd 3m(O7). Se ha descrito de diferentes maneras, fue descrito como un
derivado de fluorita por Cook y Jaffe [7], como dos redes Interpenetrantes [10], y como una
red de octaedros enlazados de esquina a esquina con los cationes A que llenan los
intersticios [11].

Otra de las propiedades del pirocloro Eu2Ti2O7 es la fotoluminiscencia que ha sido reportado
por varios autores [12-15]. Sin embargo, la literatura no detalla datos experimentales de
fotoluminiscencia sobre sus propiedades de excitacion y dependencia de la temperatura.

El 6xido de titanio-Europio Eu2TiOs cristaliza en la estructura ortorrombica en esta
investigacion se reportan la sintesis y caracterizacion de EuzTiOs.

Titania de europio fue sintetizada por la sintesis de reaccién en estado sélido, la mezcla de
BaCOs, TiO2 y Eu20s. El propdsito de este trabajo es estudiar la formacion de titania de
europio (Eu2TiOs) en composiciones x=0.001-0.35 % en peso de Eu®*.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Los electroceramicos base BaTiO3 dopado con Eu3* fueron sintetizadas utilizando la sintesis
de reaccion en estado sdélido o también conocida como mezcla de 6xidos de acuerdo al
mecanismo Ba1xEuxTi1-x40s3; la molienda, BaCOs (Sigma-Aldrich N° CAS 513-77-9, 99,9%),
TiO2 (Sigma-Aldrich, CAS No0.13463-67-7 99,9%), y Eu20s3 (Sigma-Aldrich, 99,9%) se realizé
en un mortero de agata con acetona como medio de control durante 25 minutos y
composiciones de x= 0.001, 0.007, 0.05, 0.15, 0.20 y 0.35 % en peso de Eu®*. Los polvos
precursores (BaCOs, TiO2 y Eu203) se secaron a 300 °C en una mufla LINDBERG. La
mezcla de los polvos se colocd en un crisol de alumina y se calcinaron a 800 °C durante 12
hrs. Posteriormente se sinterizaron en un crisol de alumina a 1100 y 1200 °C durante 5 horas
en un horno FURNACE THERMOLYNE modelo 46200.

La caracterizacion de los polvos sinterizados a 1100 y 1200 °C se realizd por difraccidén de
rayos X en un difractometro marca BRUKER modelo D8 FOCUS. Los resultados obtenidos
mediante DRX revelaron la fase BaTiOs tetragonal predominante para bajas composiciones,
y la titania de europio Eu2TiOs (oxido de titanio y europio) fue determinada para mezclas con
altas concentraciones de Eu®*.

3. RESULTADOS

La Figura 1 muestra los patrones de difraccion de rayos X de polvos sinterizados a 1100 °C.
El patrén muestra que en las composiciones x= 0.001, 0.007, 0.05, 0.15, 0.20 y 0.35 % en
peso Eu®* se forma BaTiOs cubico con parametros de red a= 4.031, b=4.031, ¢=4.031, grupo
espacial Pm3m (JCPDS 310171) y BaTiOs tetragonal con parametros de red a= 3.994, b=
3.994, c= 4.038, grupo espacial PAmm (JCPDS 050626). Los picos principales de BaTiOs
cubico se encuentran en las posiciones 20= 26.5°, 34.5°, 46.5°, 56.3°, 60.4°, 64.3°, 78.8° y
para BaTiOs tetragonal 26=33.7°, 45.7°, en este patrén indica que aun no es una fase
consolidada ya que aun hay remanente de Eu3* en las posiciones 20= 34.6° para las
composiciones x= 0.001, 0.007, 0.05, 0.15, 0.20 , 0.35 y 2=39.2°, 56.3° para las
composiciones x= 0.05, 0.15, 0.20 y 0.35, con una estructura cubica y parametros de red
a=10.8683, b=10.8683, c=10.8683, grupo espacial la-3 (JCPDS 340392).
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Figura 1. Patrones de Difraccién de Rayos X en los polvos sinterizados a 1100 °C. X=0.001-0.35 %
en peso de Eu®*.

La Figura 2 muestra los patrones de difraccién de rayos X de polvos sinterizados a 1200 °C.
En el patron se pueden observar que en las composiciones x= 0.001, 0.007, 0.05, 0.15, 0.20
y 0.35 % en peso Eu®* se forma BaTiOs3 tetragonal con parametros de red a= 3.994, b=
3.994, c= 4.038, grupo espacial P4mm (JCPDS 050626) ya consolidado debido a que ya no
existe remanente de precursores, pero cristaliza la fase titania de europio (Eu2TiOs) debido a
que el sistema llego al limite de solubilidad en la composicion x=0.15, conforme se aumenta
el dopante también aumenta la intensidad del pico de la fase Eu2TiOs hasta la composicidén x
= 0.35 en la posicidon 26=25.6°, y para la composiciéon x = 0.35 en las posiciones 20 = 29.7°,
34.3°, 47.4° (JCPDS 221100). De acuerdo a lo reportado por W. M. Yen y M. J. Weber [6], el
oxido de titanio-europio EuzTiOs tiene una estructura tipo pirocloro, cristaliza en la estructura
ortorrombica y presenta propiedades de luminiscencia, Sin embargo, la literatura no detalla
datos experimentales de fotoluminiscencia sobre sus propiedades de excitacion y
dependencia de la temperatura.
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Figura 2. Patrones de difraccion de rayos X en los polvos sinterizados a 1200 °C. X=0.001-0.35 % en
peso de Eud*.
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Figura 3. Difractogramas DRX de polvos sinterizados a 1200 ° C para diferentes valores de x.
Ampliacion 26-35°

En la Figura 3 puede observarse una ampliacién de los espectros DRX 20=26-35° donde se
muestra la formacion de la fase Eu2TiOs (JCPDS 221100), esta fase, como se ha
mencionado cristaliza cuando el contenido de Eu®* fue mayor a x = 0.15 % en peso de
europio en la posicién 26 = 29.11 y conforme se aumenta el contenido del dopante la
intensidad del pico aumenta esto es debido a que la red se expande por la diferencia de los
radios idnicos de r (Eu®*) = 1.12 A, y el titanio r (Ti**)=0.68.
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Figura 4. Grafica de Intensidad vs Composicion los planos (103), (130), (210), (413) de los polvos
sinterizados a 1200 °C.

En la Figura 4 se puede observar la intensidad de los planos (103), (130), (210) y (413) en
las composiciones x=0.15, 0.20 y 0.35 para la fase secundaria Eu2TiOs relacionada con los
espectros de la Figura 2. Conforme aumenta el contenido del dopante la intensidad del pico
aumenta esto es debido a que la red se expande. El plano (210) se corresponde el pico

caracteristico del Eu2TiOs, y este sigue aumentando con una gran intensidad comparado con
los planos (103), (130) y (413).

4. CONCLUSIONES

Los patrones de difraccién de rayos X para los polvos sinterizados a 1100 °C revelan la
presencia de BaTiOs Cubico y tetragonal. Existe la presencia de remanente de Eu3* en los
patrones de difraccidn en las muestras sinterizadas a 1100°C. La formacion de BaTiOs
cubico y tetragonal en los polvos sinterizados a 1100°C aun no es una fase consolidada
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debido a que hay presencia de remanente de Eu®*. Los patrones de difraccion de rayos X
para las muestras sinterizadas a 1200°C muestra la formacién de BaTiOs tetragonal como
una fase consolidada debido a que ya no hay presencia de remanentes de Eu®* Se puede
observar la formacion de titania de europio (Eu2TiOs) en las muestras sinterizadas a 1200 °C,
en la composicién x = 0.35 para las posiciones 20 = 25.6°, y para la composicién x=0.35 en
las posiciones 20=29.7°, 34.3°, 47.4° (JCPDS 221100). La fase titania de europio (EuzTiOs),
tiene una estructura tipo pirocloro y cristaliza en la estructura ortorrémbica.
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